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(57)摘要

本发明涉及一种用于制备在连续的亲水相

中亲脂性化合物的分散体的方法，所述分散体的

形态是亚微米级的。在制备该分散体的过程中，

通过产生小于5000s-1的剪切梯度的装置，在连

续相中添加亲脂性化合物的过程中，施加100Pa

至5000Pa的剪切应力，所述连续相包含选自阴离

子共聚物，优选阴离子聚合物，特别是ASE聚合物

或HASE聚合物的流变学改性化合物。亲脂性化合

物的分散颗粒是尺寸小于1μm的纳米颗粒。分散

体，特别是乳液形式的分散体可以用于许多领

域。
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1.一种制备分散体(D)的方法，所述分散体包含：

·连续的亲水相，其包含至少一种亲水性化合物和亲水性化合物的至少一种流变学改

性化合物且所述至少一种流变学改性化合物选自阴离子共聚物，和

·以纳米颗粒的形式分散在连续相中的亲脂相，

所述方法包括：

-制备包含亲水性化合物和亲水性化合物的流变学改性化合物的混合物(M)，

-通过使用产生小于5000s-1的剪切梯度的装置，施加选自100Pa至5000Pa的剪切应力和

100Pa至5000Pa的伸展应力的应力，在连续相中添加亲脂性化合物。

2.根据权利要求1所述的方法，其中：

·连续的亲水相的黏度为20mPa .s至50000mPa .s，优选为100mPa .s至50000mPa .s或

100mPa.s至20000mPa.s，或

·分散体(D)：

ο黏度为20mPa .s至50000mPa .s，优选为100mPa .s至50000mPa .s或100mPa .s至

20000mPa.s，或

ο为乳液或

ο包含相对于连续的亲水相和分散的亲脂相的总重量的0.1重量％至75重量％或0.3重

量％至75重量％或1重量％至75重量％，优选0.1重量％至70重量％或0.3重量％至70重

量％或1重量％至70重量％，更优选0.1重量％至65重量％或0.3重量％至65重量％或1重

量％至65重量％，还更优选0.1重量％至60重量％或0.3重量％至60重量％或1重量％至60

重量％的分散的亲脂相。

3.根据权利要求1或2中任一项所述的方法，其中所述亲水性化合物选自单独的水或水

与至少一种选自以下化合物的组合：甘油，聚甘油，二醇例如丙二醇、丁二醇，保湿化合物例

如用于化妆品组合物的保湿化合物，糖衍生物例如木糖醇、麦芽糖醇，聚结剂例如低分子量

的聚亚烷基二醇，特别是聚乙二醇、丁基二甘醇。

4.根据权利要求1至3中任一项所述的方法，其中所述流变学改性化合物：

·pH大于5，优选大于5.5，更优选大于6，或

·选自ASE共聚物、HASE共聚物及其组合，优选通过以下物质的聚合反应制备的阴离子

共聚物：

(a1)包含至少一个可聚合的烯属不饱和度的至少一种阴离子单体，优选包含至少一个

可聚合的烯属不饱和度和至少一种羧酸基团的阴离子单体，优选阴离子单体选自丙烯酸、

甲基丙烯酸、马来酸、马来酸酐、衣康酸、巴豆酸、丙烯酸盐、甲基丙烯酸盐、马来酸盐、马来

酸酐盐、衣康酸盐、巴豆酸盐及其组合，更优选丙烯酸或甲基丙烯酸，和

(a2)衍生自选自丙烯酸、甲基丙烯酸、马来酸、马来酸酐、衣康酸和巴豆酸的酸的化合

物的至少一种酯，优选丙烯酸酯或甲基丙烯酸酯，优选选自丙烯酸甲酯、丙烯酸乙酯、丙烯

酸丙酯、丙烯酸丁酯、丙烯酸乙基己酯、甲基丙烯酸甲酯、甲基丙烯酸乙酯、甲基丙烯酸丙

酯、甲基丙烯酸丁酯、甲基丙烯酸乙基己酯及其组合，任选地

(a3)至少一种式(I)的化合物：

R1-(EO)m-(PO)n-R2     (I)

其中：
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-m和n相同或不同，其独立地表示0或小于150的整数或小数，m或n不同时为0，

-EO独立地表示CH2CH2O基团，

-PO独立地表示选自CH(CH3)CH2O和CH2CH(CH3)O的基团，

-R1表示包含至少一个可聚合的烯属不饱和度的基团，优选丙烯酸酯基团或甲基丙烯酸

酯基团，和

-R2表示直链或带支链的C6至C40烷基、苯基、多苯基，优选直链或带支链的C10至C30烷基，

更优选直链或带支链的C12至C22烷基，或包含2至5个苯基的基团或三苯乙烯基苯基或五苯

乙烯基枯基苯基，任选地

(a4)至少一种选自2-丙烯酰胺基-2-甲基丙烷磺酸、乙氧基甲基丙烯酸酯磺酸、甲基烯

丙基磺酸钠、苯乙烯磺酸酯、丙烯酸羟乙酯磷酸酯、丙烯酸羟丙酯磷酸酯、丙烯酸羟乙基己

酯磷酸酯、甲基丙烯酸羟乙酯磷酸酯、甲基丙烯酸羟丙酯磷酸酯、甲基丙烯酸羟乙基己酯磷

酸酯、其盐及其组合的化合物，任选地

(a5)至少一种选自丙烯酸羟乙酯、丙烯酸羟丙酯、丙烯酸羟乙基己酯、甲基丙烯酸羟乙

酯、甲基丙烯酸羟丙酯、甲基丙烯酸羟乙基己酯的化合物，以及任选地

(a6)至少一种交联单体或至少一种包含至少两个烯属不饱和度的单体。

5.根据权利要求1至4中任一项所述的方法，其中所述混合物(M)：

·还包含碱，优选无机碱，特别是选自NaOH、KOH、铵衍生物、氨、胺碱例如三乙醇胺、氨

基甲基丙醇或2-氨基-2-甲基-丙醇(AMP)、及其组合的碱，或

·pH大于5，优选大于5.5，更优选大于6，或

·pH小于12，或

·pH为5至12，优选5.5至12，更优选6至12，或

·不包含任何表面活性化合物或包含少量的表面活性化合物，例如表面活性化合物的

量为混合物(M)的重量的0.05重量％至10重量％或0.05重量％至5重量％，或非离子表面活

性化合物的量为混合物(M)重量的0.05重量％至10重量％或0.05重量％至5重量％。

6.根据权利要求1至5中任一项所述的方法，其中所述混合物(M)包含0.5重量％至15重

量％，优选1重量％至15重量％或2重量％至12重量％的流变学改性剂。

7.根据权利要求1至6中任一项所述的方法，其中：

·制备温度低于亲水相的沸点且低于亲脂相的沸点，或

·制备温度高于亲水相的熔点且高于亲脂相的熔点，或

·制备温度低于亲水相的沸点且低于亲脂相的沸点，同时高于亲水相的熔点且高于亲

脂相的熔点。

8.根据权利要求1至7中任一项所述的方法，其中所述分散体是在连续的亲水相中分散

的亲脂相的乳液。

9.根据权利要求1至8中任一项所述的方法，其中所述剪切应力或伸展应力为：

·300Pa至5000Pa，优选100Pa至2000Pa或300Pa至2000Pa，更优选100Pa至1700Pa或

300Pa至1700Pa，或

·在制备混合物(M)时，还施加剪切应力或伸展应力，其值优选等于或小于在添加亲脂

性化合物时施加的剪切应力或伸展应力的值，或

·应力是使用产生小于2000s-1或小于1000s-1的剪切梯度的装置，或使用产生100s-1至
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5000s-1或100s-1至2000s-1或100s-1至1000s-1，优选200s-1至5000s-1或200s-1至2000s-1或

200s-1至1000s-1，特别是200s-1至800s-1的剪切梯度的装置施加的。

10.根据权利要求1至9中任一项所述的方法，其中亲脂相的分散颗粒的平均尺寸(通过

光散射测量)是亚微米级的，优选至少30体积％或至少40体积％，优选至少50体积％的分散

的亲脂相的颗粒的平均尺寸为纳米级或亚微米级，更优选至少30体积％或至少40体积％，

更优选至少50体积％的分散的亲脂相的颗粒的平均尺寸为50nm至999nm或100nm至999nm、

或50nm至990nm或500nm至990nm。

11.根据权利要求1至10中任一项所述的方法，其还包括：

·中和分散体(D)，优选通过选自NaOH、KOH、铵衍生物、氨、胺碱例如三乙醇胺、氨基甲

基丙醇或2-氨基-2-甲基-丙醇(AMP)、及其组合的至少一种化合物来中和分散体(D)，或

·部分凝聚流变学改性化合物，优选

ο通过降低分散体(D)的pH，例如通过将pH降低至小于6.5的值，特别是通过酸化合物，

特别是通过至少一种有机酸或无机酸化合物，特别是选自磷酸、柠檬酸、葡糖酸内酯、乳酸、

水杨酸、乙醇酸、抗坏血酸、谷氨酸、盐酸、乙酸、D-葡糖酸、磺酸、甲基磺酸、苯并咪唑磺酸、

酒石酸、4-氨基苯甲酸、苯甲酸、山梨酸、苯基苯并咪唑磺酸、苄叉樟脑磺酸、对苯二亚甲基

二樟脑磺酸的酸化合物来部分凝聚流变学改性化合物，或

ο通过增加分散体(D)的离子强度，例如通过添加至少一种离子化的化合物或至少一种

盐，特别是NaCl、KCl、MgCl2、CaCl2、MgSO4、CaSO4来部分凝聚流变学改性化合物，或

ο通过降低流变学改性化合物在亲水相中的溶解度，例如通过添加至少一种阳离子聚

合物，特别是通过添加至少一种阳离子聚合物，特别是选自聚季铵盐1至聚季铵盐47和季铵

化的瓜尔胶，特别是瓜尔胶羟丙基三甲基氯化铵、聚二烯丙基二甲基氯化铵(聚DADMAC或聚

DDA)、聚-2-(甲基丙烯酰氧基)乙基三甲基氯化铵(聚MAD季铵盐)的阳离子聚合物来部分凝

聚流变学改性化合物。

12.一种根据权利要求1至11中任一项所制备的分散体(D)。

13.一种包含至少一种根据权利要求12所述的分散体的产品。

14.根据权利要求12所述的分散体(D)或根据权利要求13所述的产品在选自化妆品、油

漆、染料、印刷、油墨、建筑、燃料、润滑剂、消泡剂、冶金、肥料、药品、农用化学品、作物保护

产品、洗涤剂、食品、皮革、涂料，特别是纺织涂料的领域中的用途。

权　利　要　求　书 3/3 页

4

CN 111405940 A

4



亚微米级乳液

[0001] 说明书

[0002] 本发明涉及一种制备在连续的亲水相中亲脂性化合物的分散体的方法，所述分散

体的形态是亚微米级的。当制备该分散体时，在连续相中添加亲脂性化合物时，使用产生小

于5000s-1的剪切梯度的装置，施加100Pa至5000Pa的剪切应力，所述连续相包含选自阴离子

共聚物，优选阴离子聚合物，特别是ASE聚合物或HASE聚合物的流变学改性化合物。亲脂性

化合物的分散颗粒是尺寸小于1μm的纳米颗粒。分散体，特别是作为乳液的分散体可用于许

多领域。

[0003] 许多领域需要将具有不相容性质的物质组合在一起。能够组合亲脂性化合物和亲

水性化合物是特别重要的。

[0004] 因此，有方法来制备在亲水相中亲脂性化合物的分散体是至关重要的。

[0005] 除了能够制备这种分散体，特别是作为乳液的分散体，还必须提供产生稳定的分

散体的方法。

[0006] 两种不相容物质的乳化是非平衡方法，其组成为施加机械能以分解待分散物质的

宏观区域并使所得分散体稳定。

[0007] 通常，当将待组合的两相混合时，分散体，特别是乳液的制备方法使用物理应力。

在此组合过程中施加剪切应力是非常常见的过程。施加的剪切应力值是控制分散在亲水相

中的亲脂性化合物的粒径的重要因素。

[0008] 亲水相最常见为凝胶形式，特别是为了促进分散体的制备或改善该分散体的稳定

性。

[0009] 制备分散体时遇到的主要缺点是亲水相凝胶的失稳、甚至分解，特别是当施加剪

切应力时发生这种失稳或分解。

[0010] 当发生这种情况时，这种失稳或分解使得无法获得亚微米级或纳米级粒径。

[0011] 所得分散体与预期目的不一致，因此通常不可使用。

[0012] 实际上，许多技术领域要求使用其中亲脂性化合物为非常小的颗粒形式，特别是

亚微米级尺寸的颗粒形式的分散体。因此，有方法来制备纳米颗粒形式的亲脂性化合物的

分散体是至关重要的。

[0013] 此外，同样重要的是能够使用常见的机械装置，特别是广泛使用的混合器或搅拌

器来制备分散体。特别地，能够使用产生低剪切梯度，例如在5000s-1或小于5000s-1，或在

2000s-1或小于2000s-1的低剪切梯度的混合器或搅拌器来制备分散体是特别有利的。

[0014] 同样，分散体的制备方法是至关重要的，其中连续的亲水相是稳定的，特别是稳定

的凝胶形式，并且在施加机械应力时不会分解或破裂。

[0015] 优选地，分散体的制备方法应使得可以控制所制备的分散体的质地。

[0016] 文献WO  2015  155703描述了包含水分散介质、分散相、表面活性剂和任选的添加

剂的纳米分散体。该纳米分散体是自乳化的，并且不包含任何阴离子共聚物。文献EP 

1951200公开了包含可用于其抗炎活性的纳米乳液的组合物。文献WO  2017  182265公开了

包含大量表面活性化合物的纳米乳液，所述表面活性化合物为N-酰基氨基单羧酸盐。文献
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EP  1172077描述了水包油纳米乳液，其中油滴由非离子两亲脂质或阴离子两亲脂质组成。

其不包含任何阴离子共聚物。

[0017] 现有技术的分散体制备方法不能以令人满意或有效的方式制备分散体。

[0018] 根据本发明的方法提供了对现有技术的全部或部分分散体制备方法的解决方案。

[0019] 因此，本发明提供了一种制备分散体(D)的方法，所述分散体包含：

[0020] ·连续的亲水相，其包含至少一种亲水性化合物和亲水性化合物的至少一种流变

学改性化合物且所述至少一种流变学改性化合物选自阴离子共聚物，和

[0021] ·以纳米颗粒的形式分散在连续相中的亲脂相，

[0022] 所述方法包括：

[0023] -制备包含亲水性化合物和亲水性化合物的流变学改性化合物的混合物(M)，

[0024] -通过使用产生小于5000s-1的剪切梯度的装置，施加选自100Pa至5000Pa的剪切应

力和100Pa至5000Pa的伸展应力的应力，在连续相中添加亲脂性化合物。

[0025] 优选地，分散体(D)是乳液。更优选地，分散体是在连续的亲水相中分散的亲脂相

的乳液。

[0026] 特别有利地，根据本发明的方法使得可以在不存在通常用于引发待分散的亲脂相

的自乳化的任何表面活性化合物的情况下制备分散体(D)。

[0027] 根据本发明的方法使得可以容易地制备其中亲脂相以纳米颗粒形式分散在连续

的亲水相中的分散体(D)。根据本发明，亲脂相颗粒的尺寸因此小于1μm，因此严格地小于

1000nm。因此，根据本发明的方法使得可以制备其中分散的亲脂相颗粒的平均尺寸(通过光

散射测量)是亚微米级的分散体(D)。

[0028] 优选地，至少30体积％或至少40体积％，更优选至少50体积％的分散的亲脂相颗

粒的平均尺寸为纳米级或亚微米级。

[0029] 更优选地，至少30体积％或至少40体积％，更优选至少50体积％的分散的亲脂相

颗粒的平均尺寸为50nm至999nm或100nm至999nm或50nm至990nm或500nm至990nm。

[0030] 根据本发明的方法使得可以控制所制备的连续的亲水相的黏度。根据本发明，使

用流变仪，例如使用Mars  III流变仪(Thermofisher)测量黏度。

[0031] 优选地，根据本发明，连续的亲水相的黏度为20mPa.s至50000mPa.s。更优选地，根

据本发明，连续的亲水相的黏度为100mPa.s至50000mPa.s或100mPa.s至20000mPa.s。

[0032] 根据本发明的方法还使得可以控制制备的分散体(D)的黏度。优选地，根据本发

明，分散体(D)的黏度为20mPa.s至50000mPa.s。更优选地，根据本发明，分散体(D)的黏度为

100mPa.s至50000mPa.s或100mPa.s至20000mPa.s。根据本发明，分散体(D)的制备可以包括

使其黏度增加的另外的步骤。此外，另外的pH降低步骤使得可以降低分散体(D)的黏度。

[0033] 根据本发明的制备方法允许使用多种亲脂性化合物。优选地，根据本发明使用的

亲脂性化合物是在选自化妆品、油漆、染料、印刷、油墨、建筑、燃料、润滑剂、消泡剂、冶金、

肥料、药品、农用化学品、作物保护产品、洗涤剂、食品、皮革、涂料，特别是纺织涂料的领域

中有用的亲脂性化合物。

[0034] 更优选地，根据本发明，亲脂性化合物是在室温下与水不混溶的化合物，或在室温

下相对于水的量以小于0.1重量％的量与水混溶的化合物。

[0035] 特别有利的是，在分散体(D)中，亲水相和亲脂相的各自量可以很宽泛地变化。优
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选地，相对于连续的亲水相和分散的亲脂相的总重量，分散体(D)包含0.1重量％至75重

量％或0.3重量％至75重量％或1重量％至75重量％的分散的亲脂相。

[0036] 还优选地，相对于连续的亲水相和分散的亲脂相的总重量，分散体(D)包含0.1重

量％至70重量％或0.3重量％至70重量％或1重量％至70重量％的分散的亲脂相。

[0037] 更优选地，相对于连续的亲水相和分散的亲脂相的总重量，分散体(D)包含0.1重

量％至65重量％或0.3重量％至65重量％或1重量％至65重量％的分散的亲脂相。

[0038] 还更优选地，相对于连续的亲水相和分散的亲脂相的总重量，分散体(D)包含0.1

重量％至60重量％或0.3重量％至60重量％或1重量％至60重量％的分散的亲脂相。

[0039] 优选地，根据本发明，亲水性化合物是水。亲水性化合物也可以是水与至少一种其

他化合物的混合物。优选地，该混合物包含水和选自以下的化合物：甘油，聚甘油，二醇例如

丙二醇、丁二醇，保湿化合物例如用于化妆品组合物的保湿化合物，糖衍生物例如木糖醇、

麦芽糖醇，聚结剂例如低分子量的聚亚烷基二醇，特别是聚乙二醇、丁基二甘醇。

[0040] 根据本发明，优选的保湿化合物是水溶性或亲水性的。优选地，它们选自合成的水

溶性化合物、天然来源的水溶性化合物及其组合，特别是基于植物的水溶性化合物；例如选

自二醇、三醇、糖、改性糖、醚、蛋白质化合物、氨基酸、甘油三酯及其组合的水溶性化合物

(a)；特别是选自氧脯氨酸(PCA；CAS号98-79-3，L型或S(-)型；CAS号4042-36-8，D型或R(+)

型；CAS号149-87-1，外消旋形式)；PCA衍生物，特别是精氨酸PCA、壳聚糖PCA、PCA铜衍生物、

乙基己基PCA、月桂基PCA、PCA镁衍生物、PCA钠衍生物、PCA锌衍生物；丁二醇、戊二醇；葡糖

酸钙；果糖；葡萄糖；异麦芽酮糖醇；乳糖；麦芽糖醇；甘露糖醇；聚葡萄糖；山梨糖醇；蔗糖；

白砂糖；木糖醇；丙三醇；甘油；甘草酸；甘草酸衍生物；组氨酸；透明质酸；透明质酸盐，特别

是透明质酸钠；蚕丝水解产物；角蛋白水解产物；大豆水解产物；PEG-7；PEG-8；PEG-10；PEG-

12；PEG-14；植烷三醇；丙二醇；蚕丝(serica)；尿素；丙二醇；1,2,6-己三醇；丁二醇；辛二

醇；二丙二醇；赤藓糖醇；三甘醇；己二醇；植烷三醇己二醇；蜂蜡三醇；有机保湿剂；泛醇；维

生素原B5；肌醇糖原；糖和改性聚甘油糖；山梨糖醇；蜂蜜；聚合物多元醇；肌醇；维生素B7；

高强度甜甘草皂苷；醚；异鲸蜡醇醚-x；异月桂醇聚醚-x；羊毛脂醇聚醚-x；月桂醇聚醚-x；

硬脂醇聚醚-x；聚乙二醇；聚乙二醇衍生物；十三烷醇聚醚-(5-50)；十三醇聚乙二醇醚；硅

酮共聚多元醇；基于蛋白质的保湿化合物；椰油基二甲基铵羟丙基水解酪蛋白；椰油基二甲

基铵羟丙基水解胶原蛋白；椰油基二甲基铵羟丙基水解角蛋白；椰油基二甲基铵羟丙基水

解大米蛋白；椰油基二甲基铵羟丙基水解丝蛋白；椰油基二甲基铵羟丙基水解大豆蛋白；椰

油基二甲基铵羟丙基水解小麦蛋白；椰油基二甲基铵羟丙基丝氨基酸；椰油酰基水解胶原

蛋白；椰油酰基水解角蛋白；角蛋白；水解角蛋白；水解小麦蛋白；水解藜麦蛋白；椰油酰基

水解胶原蛋白钾；三乙醇胺-椰子酰基水解胶原蛋白；三乙醇胺-椰油酰基水解大豆蛋白；组

氨酸；氨基酸；甘油三酯；三乙酸甘油酯；通过天然甘油酯化获得的三乙酸甘油酯；α-羟基

酸；果糖衍生物；牛奶果糖衍生物；水果酸；乳酸；新琼二糖；芦荟。

[0041] 基本上，根据本发明的方法使用选自阴离子共聚物的亲水性化合物的至少一种流

变学改性化合物。

[0042] 根据本发明，还包含亲水性化合物的混合物(M)中的流变学改性化合物的稠度可

以很宽泛地变化，特别是使得能够有效地控制混合物(M)的黏度。

[0043] 优选地，混合物(M)中流变学改性化合物的稠度按重量计为混合物(M)的4重量％
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至14重量％，并且混合物(M)的黏度为300mPa.s至5000mPa.s。

[0044] 还优选地，混合物(M)中流变学改性化合物的稠度按重量计为混合物(M)的4重

量％至12重量％，并且混合物(M)的黏度为300mPa.s至2000mPa.s。

[0045] 还优选地，混合物(M)中流变学改性化合物的稠度按重量计为混合物(M)的4重

量％至11重量％，并且混合物(M)的黏度为300mPa.s至1000mPa.s。

[0046] 还优选地，混合物(M)中流变学改性化合物的稠度按重量计为混合物(M)的2.5重

量％至12重量％，并且混合物(M)的黏度为100mPa.s至2000mPa.s。

[0047] 还优选地，混合物(M)中流变学改性化合物的稠度按重量计为混合物(M)的2.5重

量％至11重量％，并且混合物(M)的黏度为100mPa.s至1000mPa.s。

[0048] 根据本发明，流变学改性化合物的pH通常大于5，优选大于5.5。更优选地，pH大于

6。

[0049] 根据本发明，流变学改性化合物选自ASE共聚物、HASE共聚物及其组合。

[0050] 根据本发明，优选的阴离子共聚物通过以下物质的聚合反应制备：

[0051] (a1)包含至少一个可聚合的烯属不饱和度的至少一种阴离子单体，优选包含至少

一个可聚合的烯属不饱和度和至少一种羧酸基团的阴离子单体，优选阴离子单体选自丙烯

酸、甲基丙烯酸、马来酸、马来酸酐、衣康酸、巴豆酸、丙烯酸盐、甲基丙烯酸盐、马来酸盐、马

来酸酐盐、衣康酸盐、巴豆酸盐及其组合，更优选丙烯酸或甲基丙烯酸和

[0052] (a2)衍生自选自丙烯酸、甲基丙烯酸、马来酸、马来酸酐、衣康酸和巴豆酸的酸的

化合物的至少一种酯，优选丙烯酸酯或甲基丙烯酸酯，优选地自丙烯酸甲酯、丙烯酸乙酯、

丙烯酸丙酯、丙烯酸丁酯、丙烯酸乙基己酯、甲基丙烯酸甲酯、甲基丙烯酸乙酯、甲基丙烯酸

丙酯、甲基丙烯酸丁酯、甲基丙烯酸乙基己酯及其组合。

[0053] 还优选地，通过还使用以下物质的聚合反应制备阴离子共聚物：

[0054] (a3)至少一种式(I)的化合物：

[0055] R1-(EO)m-(PO)n-R2     (I)

[0056] 其中：

[0057] -m和n相同或不同，其独立地表示0或小于150的整数或小数，m或n不同时为0，

[0058] -EO独立地表示CH2CH2O基团，

[0059] -PO独立地表示选自CH(CH3)CH2O和CH2CH(CH3)O的基团，

[0060] -R1表示包含至少一个可聚合的烯属不饱和度的基团，优选丙烯酸酯基团或甲基

丙烯酸酯基团，和

[0061] -R2表示直链或带支链的C6至C40烷基、苯基、多苯基，优选直链或带支链的C10至C30

烷基，更优选直链或带支链的C12至C22烷基，或包含2至5个苯基的基团或三苯乙烯基苯基或

五苯乙烯基枯基苯基。

[0062] 还优选地，通过还使用以下物质的聚合反应制备阴离子共聚物：

[0063] (a4)至少一种选自2-丙烯酰胺基-2-甲基丙烷磺酸、乙氧基甲基丙烯酸酯磺酸、甲

基烯丙基磺酸钠、苯乙烯磺酸酯、丙烯酸羟乙酯磷酸酯、丙烯酸羟丙酯磷酸酯、丙烯酸羟乙

基己酯磷酸酯、甲基丙烯酸羟乙酯磷酸酯、甲基丙烯酸羟丙酯磷酸酯、甲基丙烯酸羟乙基己

酯磷酸酯、其盐及其组合的化合物。

[0064] 还优选地，通过还使用以下物质的聚合反应制备阴离子共聚物：
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[0065] (a5)至少一种选自丙烯酸羟乙酯、丙烯酸羟丙酯、丙烯酸羟乙基己酯、甲基丙烯酸

羟乙酯、甲基丙烯酸羟丙酯、甲基丙烯酸羟乙基己酯的化合物。

[0066] 还优选地，通过还使用以下物质的聚合反应制备阴离子共聚物：

[0067] (a6)至少一种交联单体或至少一种包含至少两个烯属不饱和度的单体。

[0068] 通过使用以下物质的聚合反应制备根据本发明的特别优选的阴离子共聚物：

[0069] (a1)丙烯酸、甲基丙烯酸或丙烯酸和甲基丙烯酸，

[0070] (a2)丙烯酸甲酯、甲基丙烯酸甲酯或丙烯酸甲酯和甲基丙烯酸甲酯，

[0071] (a3)至少一种式(I)的化合物：

[0072] R1-(EO)m-(PO)n-R2    (I)

[0073] 其中：

[0074] -m和n相同或不同，其独立地表示0或小于150的整数或小数，m或n不同时为0，

[0075] -EO独立地表示CH2CH2O基团，

[0076] -PO独立地表示选自CH(CH3)CH2O和CH2CH(CH3)O的基团，

[0077] -R1表示丙烯酸酯基团或甲基丙烯酸酯基团，和

[0078] -R2表示直链或带支链的C6至C40烷基、苯基、多苯基，优选直链或带支链的C10至C30

烷基，更优选直链或带支链的C12至C22烷基，或包含2至5个苯基的基团或三苯乙烯基苯基或

五苯乙烯基枯基苯基。

[0079] 通过还使用以下物质的聚合反应制备根据本发明的其他特别优选的阴离子共聚

物：

[0080] (a1)丙烯酸、甲基丙烯酸或丙烯酸和甲基丙烯酸，

[0081] (a2)丙烯酸甲酯、甲基丙烯酸甲酯或丙烯酸甲酯和甲基丙烯酸甲酯，

[0082] (a3)至少一种式(I)的化合物：

[0083] -R1-(EO)m-(PO)n-R2        (I)

[0084] 其中：

[0085] -m和n相同或不同，其独立地表示0或小于150的整数或小数，m或n不同时为0，

[0086] -EO独立地表示CH2CH2O基团，

[0087] -PO独立地表示选自CH(CH3)CH2O和CH2CH(CH3)O的基团，

[0088] -R1表示丙烯酸酯基团或甲基丙烯酸酯基团，和

[0089] -R2表示直链或带支链的C6至C40烷基、苯基、多苯基，优选直链或带支链的C10至C30

烷基，更优选直链或带支链的C12至C22烷基，或包含2至5个苯基的基团或三苯乙烯基苯基或

五苯乙烯基枯基苯基，和

[0090] (a4)2-丙烯酰胺基-2-甲基丙烷磺酸。

[0091] 通过还使用以下物质的聚合反应制备根据本发明的其他特别优选的阴离子共聚

物：

[0092] (a1)丙烯酸、甲基丙烯酸或丙烯酸和甲基丙烯酸，

[0093] (a2)丙烯酸甲酯、甲基丙烯酸甲酯或丙烯酸甲酯和甲基丙烯酸甲酯，

[0094] (a4)2-丙烯酰胺基-2-甲基丙烷磺酸。

[0095] 当制备根据本发明使用的流变学改性化合物时，可以使用至少一种链转移剂，其

优选地选自硫醇化合物，特别是包含至少四个碳原子的硫醇化合物，例如丁基硫醇、正辛基
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硫醇、正十二烷基硫醇、叔十二烷基硫醇。

[0096] 优选地，根据本发明，混合物(M)包含0.5重量％至15重量％，优选1重量％至15重

量％或2重量％至12重量％的流变学改性剂。更优选地，根据本发明，混合物(M)包含1重

量％至15重量％或2重量％至12重量％的流变学改性剂。

[0097] 根据本发明的方法有利地使用还包含碱的混合物(M)。优选地，其为无机碱，特别

是选自NaOH、KOH、铵衍生物、氨及其组合的碱。还优选地，其为选自胺碱的碱，例如三乙醇

胺、氨基甲基丙醇或2-氨基-2-甲基-丙醇(AMP)及其组合。

[0098] 根据本发明的方法还有利地使用pH大于5，优选大于5.5，更优选大于6的混合物

(M)。根据本发明的方法还有利地使用pH小于12的混合物(M)。

[0099] 更有利地，根据本发明的方法使用pH为5至12，优选5.5至12，更优选6至12的混合

物(M)。

[0100] 通常，根据本发明，混合物(M)不包含表面活性化合物，或其具有一定量的弱的表

面活性化合物，优选非离子表面活性化合物。因此，表面活性化合物，优选非离子表面活性

化合物的量可以为混合物(M)重量的0.05重量％至10重量％或0.05重量％至5重量％。

[0101] 有利地，根据本发明，制备温度低于亲水相的沸点且低于亲脂相的沸点。还有利

地，根据本发明，制备温度高于亲水相的熔点且高于亲脂相的熔点。

[0102] 优选地，制备温度低于亲水相的沸点且低于亲脂相的沸点，同时高于亲水相的熔

点且高于亲脂相的熔点。

[0103] 根据本发明的方法包括通过施加选自剪切应力和伸展应力的应力在连续相中添

加亲脂性化合物。优选地，施加剪切应力。

[0104] 有利地，在制备混合物(M)时，可以施加剪切应力或伸展应力，其值优选等于或小

于在添加亲脂性化合物时施加的剪切应力或伸展应力的值。

[0105] 优选地，根据本发明，剪切应力或伸展应力为300Pa至5000Pa。

[0106] 还优选地，根据本发明，剪切应力或伸展应力为100Pa至2000Pa或300Pa至2000Pa。

[0107] 更优选地，根据本发明，剪切应力或伸展应力为100Pa至1700Pa或300Pa至1700Pa。

[0108] 根据本发明，使用产生小于5000s-1的剪切梯度的装置施加应力。

[0109] 优选地，使用的装置可以产生小于2000s-1或小于1000s-1的剪切梯度。还优选地，

使用的装置可以产生100s-1至5000s-1或100s-1至2000s-1或100s-1至1000s-1的剪切梯度。

[0110] 更优选地，使用的装置可以产生200s-1至5000s-1或200s-1至2000s-1或200s-1至

1000s-1，特别是200s-1至800s-1的剪切梯度。

[0111] 特别有利地，使用的装置是混合器，特别是VMI  Rayneri混合器、Ika混合器或PC 

Laborsystem混合器。

[0112] 根据本发明的制备方法包括制备混合物(M)形式的连续相，然后通过施加剪切应

力在连续相中添加亲脂性化合物。在根据本发明的制备方法中还可以实施另外的步骤。

[0113] 因此，有利地，根据本发明的制备方法还可以包括中和分散体(D)。优选地，通过选

自NaOH、KOH、铵衍生物、氨、胺碱例如三乙醇胺、氨基甲基丙醇或2-氨基-2-甲基-丙醇(AMP)

及其组合的至少一种化合物实现中和。

[0114] 还有利地，根据本发明的制备方法还可以包括部分凝聚流变学改性化合物。优选

地，通过降低分散体(D)的pH，例如通过将pH降低至小于6.5的值来进行流变学改性化合物
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的部分凝聚。可以通过酸化合物，特别是通过至少一种有机酸或无机酸化合物，特别是选自

磷酸、柠檬酸、葡糖酸内酯、乳酸、水杨酸、乙醇酸、抗坏血酸、谷氨酸、盐酸、乙酸、D-葡糖酸、

磺酸、甲基磺酸、苯并咪唑磺酸、酒石酸、4-氨基苯甲酸、苯甲酸、山梨酸、苯基苯并咪唑磺

酸、苄叉樟脑磺酸、对苯二亚甲基二樟脑磺酸的酸化合物来降低pH。

[0115] 还优选地，通过增加分散体(D)的离子强度来进行流变学改性化合物的部分凝聚。

增加分散体(D)的离子强度可以通过添加至少一种离子化的化合物或至少一种盐，特别是

NaCl、KCl、MgCl2、CaCl2、MgSO4、CaSO4来进行。

[0116] 还优选地，通过降低流变学改性化合物在亲水相中的溶解度来进行流变学改性化

合物的部分凝聚。可以通过添加至少一种阳离子聚合物，特别是通过添加至少一种阳离子

聚合物，特别是选自聚季铵盐1至聚季铵盐47和季铵化的瓜尔胶，特别是瓜尔胶羟丙基三甲

基氯化铵、聚二烯丙基二甲基氯化铵(聚DADMAC或聚DDA)、聚-2-(甲基丙烯酰氧基)乙基三

甲基氯化铵(聚MAD季铵盐)的阳离子聚合物来降低溶解度。

[0117] 根据本发明的方法可以组合这些另外的步骤中的任一个。例如，根据本发明的方

法还可以包括中和分散体(D)和流变学改性化合物的部分凝聚。

[0118] 根据本发明的方法可以制备本身特别有利的分散体(D)。因此，本发明还涉及可以

根据本发明制备的分散体(D)。

[0119] 根据本发明的分散体(D)可以用于许多产品中，从而产品本身是特别有利的。因

此，本发明还涉及包含至少一种根据本发明的分散体(D)的产品。

[0120] 由于它们包含以纳米颗粒形式分散在连续的亲水相中的亲脂相，所以根据本发明

的分散体(D)和根据本发明的产品可以在很多技术领域中使用。

[0121] 因此，本发明涉及分散体(D)在选自化妆品、油漆、染料、印刷、油墨、建筑、燃料、润

滑剂、消泡剂、冶金、肥料、药品、农用化学品、作物保护产品、洗涤剂、食品、皮革、涂料，特别

是纺织涂料的领域中的用途。

[0122] 本发明还涉及根据本发明的产品在选自化妆品、油漆、染料、印刷、油墨、建筑、燃

料、润滑剂、消泡剂、冶金、肥料、药品、农用化学品、作物保护产品、洗涤剂、食品、皮革、涂

料，特别是纺织涂料的领域中的用途。

[0123] 以下实施例说明了本发明的各个方面。

实施例

[0124] 实施例1：根据本发明的流变学改性化合物的制备

[0125] 将474.9g二次交换水、6.51g十二烷基硫酸钠(SDS)和5.45g十三烷醇三乙氧基化

物(Rhodasurf  ID  030，Solvay)引入聚合反应器中。将反应器置于搅拌下并加热至76℃。

[0126] 分别在烧杯中称重153g二次交换水、2.28g十二烷基硫酸钠、0.163g正十二烷基硫

醇、109.04g丙烯酸乙酯(EA)作为化合物(a2)、112.5g甲基丙烯酸(MAA)作为化合物(a1)、

45.31g甲基丙烯酸甲酯作为其他化合物(a2)、13.445g带支链的C16(25EO)甲基丙烯酸酯作

为式(I)的化合物(a3)，其中R1表示甲基丙烯酸酯基团，R2表示带支链的C16烷基，m＝25且n

＝0，13.445g带支链的C12(30EO)甲基丙烯酸酯作为式(I)的其他化合物(a3)，其中R1表示甲

基丙烯酸酯基团，R2表示带支链的C12烷基，m＝30且n＝0。将该混合物用磁力棒搅拌。

[0127] 将包含0.925g过硫酸铵和4.07g二次交换水的混合物以及由0.093g亚硫酸氢钠和

说　明　书 7/14 页

11

CN 111405940 A

11



4.88g二次交换水组成的第二混合物同时添加到反应器中。然后在两个小时内注入混合物。

将温度保持在76℃下。

[0128] 根据表1中所示的比例获得聚合物(P1)，其中值为重量比。

[0129] 类似地，根据表1中所示的比例(以干g/干重)制备聚合物(P2)、聚合物(P3)和聚合

物(P4)，其中(a3)是式(I)的化合物，其中R1表示甲基丙烯酸酯基团，R2表示三苯乙烯基苯基

(TSP)基团，m＝25，n＝0。单体的总量为100重量％，并且链转移剂的量为相对于单体的总重

量的量。

[0130] 流变学改性聚合物 P1 P2 P3 P4

a1：MAA 37.92 36.74 40.31 0.49

a1：AA / / / 36.99

a2：MMA 15.58 27.03 / /

a2：EA 37.50 27.03 49.73 53.21

a3：带支链的C12(30EO)甲基丙烯酸酯 4.50 / / /

a3：带支链的C16(25EO)甲基丙烯酸酯 4.50 9.21 / 8.21

a3：TSP(25EO)甲基丙烯酸酯 / / 8.04 /

a4：AMPS / / 1.92 1.09

链转移剂：正十二烷基硫醇 0.06 0.29 / /

[0131] 表1

[0132] 实施例2：根据本发明的分散体的制备

[0133] 连续的亲水相混合物(M)由流变学改性聚合物、水以及任选的另外的亲水性化合

物以及任选的选自Plantaren  2000  N  UP(BASF)、Sensient  LRI(Sensient  Cosmetic 

Technologies)、Rhodasurf  ID  030(Solvay)、聚山梨醇酯20(Sigma-Aldrich)和Disponil 

G625(BASF)的非离子表面活性化合物(SA)来制备。

[0134] 添加碱，并将混合物置于搅拌下直至获得均匀的含水混合物。

[0135] 待分散的亲脂性化合物是单独制备的。

[0136] 然后在使用混合器的搅拌下，将亲脂相引入连续的亲水相中以制备乳液。

[0137] 如果适用，添加酸凝聚剂或盐凝聚剂(酸稀释剂或盐稀释剂)。

[0138] 制备了不同的亲脂性化合物或亲脂性化合物的混合物的分散体：醇酸树脂1(在70

℃下的黏度为500000mPa .s)、醇酸树脂2(在70℃下的黏度为6550mPa.s)、醇酸树脂3(在70

℃下的黏度为230mPa.s)、醇酸树脂1和亚油酸的混合物(在70℃下的黏度为8000mPa.s)、向

日葵油(在室温下的黏度为560mPa .s)、正辛基三乙氧基硅烷(在室温下的黏度为

16.7mPa.s)。

[0139] 根据表2至表7中所示的量(g)和特性获得根据本发明的分散体，其中分散的亲脂

性化合物的粒径小于1μm。
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[0140]

[0141] 表2
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[0142]

[0143] *无醇酸树脂，逐步添加

[0144] 表3
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[0145]

[0146] *无醇酸树脂，逐步添加

[0147] 表4
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[0148]

[0149] *无醇酸树脂，逐步添加

[0150] 表5
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[0151]

[0152] *无醇酸树脂，逐步添加

[0153] 表6
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[0154]

[0155] *无醇酸树脂，逐步添加

[0156] 表7

[0157] 根据本发明的方法，使用产生低剪切梯度的常规混合器，可以容易地制备分散在

连续的亲水相中的各种亲脂性化合物的乳液，其中亲脂性化合物的粒径远低于1μm。
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